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RESUMO
Diversas ligas de NiTi são empregadas na fabricação de instrumentos endodônticos. O efeito da esterilização nas suas propriedades mecânicas ainda necessita de estudos. O objetivo deste trabalho foi avaliar a influência da autoclavagem na flexibilidade e na fadiga de instrumentos de NiTi fabricados em 3 ligas. Material e Métodos: utilizou-se 120 instrumentos, divididos em 4 grupos (n=30). G1(RaCe - NiTi convencional), G2 (Hyflex CM - memória controlada), G3 (K3 - NiTi convencional) e G4 (K3XF - Fase-R). Os subgrupos foram formados de acordo com o número de autoclavagens (0, 2 e 4). A morfometria utilizou a lupa Opticam avaliando Do, D3 e D6 para verificar a compatibilidade com a norma ANSI/ADA nº 101. Utilizou-se o MEV JEOL JSM 5800 para analisar a superfície de fratura e o acabamento. Os ensaios de flexão em 45º utilizaram uma máquina EMIC DL200MF, empregando a norma nº 101 da ANSI/ADA. A fadiga foi realizada em um canal de aço inoxidável de 19 mm de comprimento, 1,4 mm de diâmetro e ângulo de 86º. A microdureza Vickers foi realizada no microdurômetro Micromet 2003 Bueler, as indentações foram feitas com 100gf/15s. Resultados: Os instrumentos apresentaram conicidade 0,06 e diâmetro de D0 entre 0,24 e 0,27mm. A ordem do melhor para o pior acabamento foi: RaCe, Hyflex, K3 e K3XF. Na mesma ordem a força para flexão em 45º apresentou os seguintes valores: 453+18gf, 215+13gf, 629+31gf, 428+15gf (p<0,05); houve diferença após as esterilizações (p<0,05). Nesta mesma ordem, o NCF dos instrumentos foi: 132+11gf, 714+47gf, 207+18gf, 291+31gf (p<0,05); também houve variação após as esterilizações (p<0,05). A microdureza variou de 345 a 362 (p>0,05), com exceção do K3XF (272,4) (p<0,05). Conclusão: Os instrumentos atendem à ANSI/ADA 101. A qualidade decrescente de acabamento foi: RaCe, Hyflex CM, K3 e K3XF. A microdureza se deu por: K3XF>K3 = RaCe = Hyflex (p<0,05), a autoclavagem não influenciou na HV (p>0,05). A flexibilidade apresentou a seguinte ordem: Hyflex CM>K3XF>RaCe>K3 (p<0,05). A esterilização não influenciou na flexibilidade do RaCe, K3 e K3XF (p > 0,05), e aumentou a flexibilidade do Hyflex CM após 4 esterilizações (p<0,05). O NCF apresentou a seguinte ordem: Hyflex CM > K3XF>K3 >RaCe (p<0,05). A esterilização aumentou o NCF dos instrumentos K3, K3XF e Hyflex CM(p < 0,05), e piorou dos RaCe para quatro autoclavagens (p<0,05).
Palavras chave: Instrumentos endodônticos; Autoclavagem; NiTi; Fase-R; Memória Contorlada; Flexão em 45º; Fadiga cíclica.

ABSTRACT

Several NiTi alloys are used in the endodontic instruments manufacture. The effect of sterilization on its mechanical properties still requires studies. The aim of study was to evaluate the influence of autoclaving on the flexibility and fatigue life of NiTi instruments manufactured in 3 different alloys. Material and Methods: 120 instruments were used, divided into 4 groups (n = 30). G1 (RaCe - conventional NiTi), G2 (Hyflex CM - controlled memory), G3 (K3 - NiTi conventional) and G4 (K3XF - Rasephase). The subgroups were formed according to the number of autoclavages (0, 2 and 4). The Morphometry was performed using Opticam magnifying glass, evaluating Do, D3 and D6 to verify compatibility with the standard ANSI / ADA nº 101. The JEOL JSM 5800 MEV was used to analyze the surface fracture and surface finish. The 45º bending test was performed using an EMIC DL200MF machine, applying the standard ANSI / ADA nº 101. Fatigue was performed on a stainless steel channel 19 mm in lenght, 1.4 mm in diameter and with 86° angle. The microhardness Vickers was performed in the Micromet 2003 Bueler microdurometer, the indentations were made with 100gf during 15s. Results: The instruments had  taper .06 and a diameter of D0 between 0.24 and 0.27mm. The order of the best for the worst surface finish was: RaCe, Hyflex, K3 and K3XF. In the same order the force for flexion at 45 ° presented the following values: 453+18gf, 215+13gf, 629+31gf, 428+15gf (p <0.05); There was difference after sterilization (p<0.05). In the same order, the NCF of the instruments was: 132+11, 714+47gf, 207+18gf, 291+31gf (p<0.05); There was also variation after sterilization (p <0.05). The microhardness ranged from 345 to 362 (p> 0.05), with the exception of K3XF (272.4) (p <0.05). Conclusion: Instruments comply with ANSI / ADA 101. The descending quality of surface finishing was: RaCe, Hyflex CM, K3 and K3XF. The microhardness was given by: K3XF>K3=RaCe=Hyflex (p <0.05), autoclaving did not influence the HV (p> 0.05). The flexibility presented the following order: Hyflex CM> K3XF>RaCe>K3 (p <0.05). Sterilization did not influence the flexibility of RaCe, K3 and K3XF (p> 0.05), and increased the flexibility of Hyflex CM after 4 sterilizations (p <0.05). The NCF presented the following order: Hyflex CM>K3XF>K3>RaCe (p <0.05). Sterilization increased the NCF of the K3, K3XF and Hyflex CM instruments (p <0.05), and reduced the NCF of RaCe after four autoclave cycles (p <0.05).

Key words: Endodontic instruments; Autoclaving; NiTi; R-Phase; Control memory; Bending test; Cyclic fatigue.
LISTA DE NOTAÇÕES E ABREVIATURAS
ANSI - American National Standards Institute

ADA - American Dental Association

D0 - Diâmetro medido na base da ponta do instrumento endodôntico

DSC - Differential scanning calorimetry (calorimetria por varredura diferencial) 

EMF - Efeito memória de forma

ISO - International Organization for Standardization

MEV - Microscopia eletrônica de varredura

NiTi - Liga níquel-titânio

NITINOL – Níquel-Titânio Naval Ordnance Laboratory

SE - Superelasticidade ou Pseudo-elasticidade
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1. INTRODUÇÃO

Devido as propriedades especiais de Efeito Memória de Forma (EMF) e Superelasticidade (SE), a liga de NiTi vem sendo utilizada na medicina e na odontologia com um aumento significativo nos últimos anos. Na medicina elas são utilizadas, por exemplo, em “stents”. As aplicações odontológicas mais comuns são nos fios ortodônticos e nos instrumentos endodônticos acionados a motor (ESPOSITO et al., 1995). Os instrumentos endodônticos de NiTi acionados por motor foram desenvolvidos para promover um preparo químico mecânico mais rápido e seguro. Em 1988, a liga de NiTi foi introduzida na fabricação destes instrumentos, devido sua grande flexibilidade (WALIA et al., 1988). 


A flexibilidade da liga de NiTi, superior a do aço inoxidável, permitiu o acionamento dos instrumentos endodônticos em motores. A cinemática de rotação contínua pôde ser empregada também no terço apical, proporcionando um preparo cônico progressivo do canal radicular diminuindo a chance de danos na raiz dental. A introdução do acionamento a motor e as propriedades mecânicas da liga de NiTi, levaram a mudanças bruscas no paradigma de limpeza químico-mecânica dos canais radiculares.


O desenvolvimento tecnológico permitiu a produção de diversos tipos de ligas de NiTi na endodontia. Os fabricantes vêm realizando modificações através de tratamentos térmicos e da composição química (variações no teor de Ni, por exemplo). As propriedades mecânicas das ligas de NiTi convencionais, fase-R, M-wire e de Memória Controlada (CM) estão sendo estudadas na literatura, porém, o efeito da ciclagem térmica por esterilização nas propriedades mecânicas dos instrumentos fabricados com estas novas ligas especiais, ainda não foi bem elucidado.


Diversos métodos assim como técnicas experimentais estão disponíveis para estudo dos materiais metálicos, e a combinação destas técnicas permite comparar grupos de instrumentos com ligas diferentes e determinar quais possuirão melhores propriedades após a esterilização. A reutilização dos instrumentos não é incomum e para isso se faz necessária à esterilização. Portanto, estudar o efeito dos ciclos térmicos nestes materiais é importante, pois a autoclavagem do material ocorre rotineiramente no âmbito clínico, e pode modificar a flexibilidade, a dureza ou o comportamento em fadiga cíclica dos instrumentos.
2. REVISÃO DE LITERATURA

Devido à necessidade da instrumentação de canais radiculares curvos e com complexidades anatômicas, diversos tipos de sistemas de instrumentos foram desenvolvidos para viabilizar um preparo químico-mecânico satisfatório. A priori as técnicas de preparo e modelagem em canais curvos eram feitas através de instrumentos manuais em aço inoxidável pré-curvadas (WEINE et al., 1975). Porém, comprovou-se, que os instrumentos de aço inoxidável pré-curvados com calibres inferiores a Ø25 não limpam os canais radiculares curvos de forma eficiente, e instrumentos de aço inoxidável com diâmetros maiores que Ø25, devido à falta de flexibilidade, podem causar falhas como desvios, perfurações, fechamentos, etc. (PECORA, 2006). 


No âmbito clínico há uma busca constante por uma terapia endodôntica mais fácil e rápida. Os fabricantes vêm desenvolvendo uma série de sistemas, empregando diversos tipos de ligas de NiTi, para proporcionar isto. Deve-se ter cuidado ao adotar condutas clínicas, baseando-se nas evidências científicas disponíveis para apoiar planos de tratamento (BAUGH & WALLACE, 2005).
2.1 Os instrumentos endodônticos de NiTi

Em julho de 1988, Wallia et al. realizaram um estudo comparando instrumentos de NiTi e de aço inoxidável, mostrando que os instrumentos de NiTi tinham de duas a três vezes a flexibilidade dos instrumentos de aço inoxidável, bem como resistência superior à fratura na torção em ambos os sentidos (sentido horário e anti-horário). A flexibilidade extraordinária desses instrumentos é resultado dos baixos valores do módulo de elasticidade ( /E/ ) da liga de NiTi em comparação com os valores das ligas de aço inoxidável utilizados na fabricação dos instrumentos. A resistência superior à fratura dos instrumentos de NiTi foi atribuída à ductilidade da liga de níquel-titânio, evidenciada nas imagens de microscopia eletrônica após a torção (WALIA et al., 1988).

Estudos avaliaram a qualidade de usinagem e o desgaste de instrumentos endodônticos NiTi e compararam com os achados de estudos metodologicamente semelhantes porém em instrumentos de aço inoxidável, e concluiu-se que os instrumentos NiTi são tão agressivos ou até melhores do que os instrumentos de aço inoxidável na remoção da dentina e mais resistentes ao desgaste do que os seus homólogos em aço inoxidável (KAZEMI, et al., 1996) eles garantem uma melhor manutenção do formato original do canal, diminuindo assim a tendência de um possível desvio durante o preparo (KUHN et al, 1997; PETTIETTE et al.,2001).

Pettiette et al. em 2001 ainda concluíram que há uma correlação entre a melhoria da qualidade técnica e a utilização dos instrumentos de NiTi, foi comprovado que há um aumento do sucesso a longo prazo dos tratamentos endodônticos. Mediante os resultados deste estudo, os autores justificaram a substituição de instrumentos manuais de aço inoxidável por instrumentos manuais de NiTi.

Os sistemas que empregam instrumentos de NiTi, são utilizados pelos especialistas, devido a possibilidade na redução no tempo de trabalho e resolução de casos mais complexos. As ligas com EMF são “materiais inteligentes”, ou seja, são capazes de sentir mudanças nos seus ambientes e gerar uma resposta a estes estímulos de acordo com o que se deseja (WILIAN, 2008). A resposta de um material a um estímulo é uma propriedade. A superelasticidade desta liga torna-a mais flexível devido a uma transformação de fase com a aplicação de tensão (Transformação Martensítica Induzida Tensão), a qual é desejável no centro da curva de um canal radicular.  A superelasticidade da liga de NiTi permite o preparo centrado do canal radicular, reduzindo riscos de desvios e mantendo a anatomia do canal cônica progressiva (VIEIRA,2013).

Diversos estudos relacionados à flexão rotativa dos instrumentos endodônticos de NiTi foram realizados para comparar os sistemas (WALIA et al. 1988, GAO et al 2010, DE-DEUS et al. 2014, CABALLERO et al. 2015, LOPES et al. 2015b,) porém, o entendimento completo dos efeitos da esterilização na sua microestrutura e consequentemente nas suas propriedades mecânicas ainda não existe. Alguns estudos feitos com fios e barras de NiTi apresentam informações relevantes sobre o comportamento da liga metálica, porém não inserem variáveis que ocorrem no instrumento acabado. Fatores como o processo de fabricação, a geometria e acabamento de superfície dos instrumentos, influenciam nas propriedades do material (VIEIRA, 2013). 

2.1.1 Instrumentos RaCe


Os instrumentos RaCe são fabricados pela FKG Dentaire, na suíça. São produzidos através do método de usinagem, empregando um fio máquina de NiTi equiatômico convencional. As pontas dos instrumentos possuem forma cônica circular lisa e de extremidade arredondada. O ângulo da ponta normalmente é de 40º podendo variar alguns graus (ainda assim inferior ao mínimo preconizado 60º). A transição entre a ponta e a parte ativa onde se inicia o canal helicoidal é curva não apresentando ângulo de transição. Os ângulos das hélices são variáveis de 25 a 30º (LOPES et al., 2010). Quanto à superfície de acabamento, estes instrumentos são submetidos ao processo de tratamento eletroquímico o que melhora de maneira considerável o acabamento superficial reduzindo as ranhuras advindas do processo de usinagem. Isto reduz a concentração de tensão nos defeitos e melhora a vida em fadiga dos instrumentos fabricados por este processo (LOPES et al., 2010).


A seção reta pode possui seção reta triangular ou quadrangular. A triangular possui ângulo da aresta de 60º enquanto que a quadrangular apresenta ângulos de 90º. Os instrumentos número 25 utilizados neste trabalho possuem seção reta triangular.

2.1.2 Instrumentos Hyflex


Os instrumentos HyFlex CM são produzidos pela Coltène Whaledent, na Alemanha. O processo de fabricação é por usinagem, constituído por um tipo de liga especial denominado de: “memória controlada”, desenvolvido pela própria Coltène, denominado CM-Wire. A composição dessa liga de NiTi, possui uma quantidade inferior de Niquel (50,7%) quando comparada com as ligas convencionais (54,5% a 57%). Essa menos quantidade de níquel na composição da liga proporciona uma maior superelasticidade e resistência a fadiga cíclica bastante superiores (Zhou et al., 2012; Shen et al., 2011;Testarelli et al., 2011). 

A ponta dos instrumentos apresenta forma cônica circular com a passagem da ponta para a haste helicoidal apresentando uma curva de transição. Possui seção reta transversal triangular e conicidade constante nos 3 mm apicais e a seguir decrescente até D16 (Lopes et al., 2015). O sistema Hyflex CM possui um instrumento de diâmetro 25 com conicidade 0,08 com comprimento de 19mm. Nos comprimentos de 21, 25 e 31 mm, o sistema possui diâmetros de Ø15 a Ø60 com conicidade 0,04, e instrumentos de diâmetros de Ø20 a Ø40 com conicidade 0,06. A parte de trabalho dos instrumentos mede 16 mm. Os instrumentos Hyflex são produzidos para acionamento a motor com velocidade de 500 rpm utilizando um torque de 2,5 N/cm (Lopes & Siqueira, 2015).

Os instrumentos Hyflex são 300% mais resistentes à fratura por fadiga do que os demais instrumentos. São fabricados por um processo termo-mecânico especifico que o torna mais flexível. Os instrumentos são muito resistentes, e durante a utilização clínica apresenta acentuada distorção das hélices, o passo das hélices aumentam devido a abertura das mesmas. Após o processo de autoclavagem, os instrumentos retornam a forma original recuperando sua forma (Efeito Memória de Forma). O parâmetro para o descarte do instrumento é a irreversibilidade da forma inicial pelo processo de esterilização. Um aquecimento em 10 segundos em um esterilizador de bolinhas é suficiente para que o fenômeno ocorra.
2.1.3 Instrumentos K3

Os instrumentos K3, fabricados pela Sybron Dental Specialities, México, são feitos por usinagem de um fio metálico com liga de NiTi convencional. Possui ponta cônica circular com extremidade arredondada. O ângulo da ponta é menor que 60° (entre 40 e 45°). A Passagem da ponta para a haste helicoidal é uma curva de transição. O ângulo da hélice em relação ao eixo do instrumento aumenta de D1 (20 a 25°) para D16 (45 a 50°). A seção reta longitudinal apresenta núcleo cônico invertido com o menor diâmetro voltado para a base da haste de corte helicoidal cônica, propiciando uma boa flexibilidade. Em função da sua forma cônica invertida do núcleo, a profundidade do canal da haste de corte helicoidal cônica aumenta de D0 a D16 (Lopes et al., 2015). A seção reta transversal apresenta três guias radiais e três canais helicoidais. A aresta de corte é formada pela interseção da superfície da guia radial com a superfície de ataque do canal. O ângulo interno da aresta de corte é de 60° e de vértice pontiagudo. O ângulo de ataque é classificado como negativo, está aquém em relação à superfície de ataque do instrumento. 


O sistema disponibiliza instrumentos de três conicidades 0,02; 0,04; 0,06 mm/mm (constantes ao longo da parte ativa), nos comprimentos uteis de 21, 25, 31mm e diâmetros de Ø15 a Ø60. O comprimento das partes de trabalho é de 16mm, e possuem acionamento a motor, com tipo de movimento com giro contínuo. Os instrumentos K3 são indicados para a instrumentação e alargamento de segmentos apicais de canais retos ou curvos (Lopes et al., 2015).
2.1.4 Instrumentos K3XF

Assim como os instrumentos K3, os instrumentos K3XF, são fabricados pela Sybron Dental Specialities, México. Eles são feitos por usinagem de um fio metálico com na liga de NiTi  com a tecnologia de fase R, recebendo um tratamento térmico específico para poder estabilizar sua fase R. Possui ponta cônica circular com extremidade arredondada. O ângulo da ponta é menor que 60° (entre 40 e 45°). A Passagem da ponta para a haste helicoidal é uma curva de transição (Lopes et al., 2015).  A seção reta transversal é triangular modificada. Apresenta três guias radiais e três canais helicoidais. O perfil das paredes dos canais sinuosos (côncavos e convexos).


Os instrumentos K3XF são fabricados nas conicidades de 0,04 e 0,06 mm/mm, nos comprimentos uteis de 21, 25, 31mm e nos diâmetros de Ø20 a Ø50. Os instrumentos de numero Ø45 e Ø50 são produzidos apenas com a conicidade 0,04 mm/mm e nos comprimentos de 21 e 25 mm. As partes de trabalho são de 16mm. Os instrumentos são utilizados na cinemática de giro contínuo acionados por motor. São indicados para a instrumentação e alargamento de segmentos apicais curvo de canais radiculares (Lopes et al., 2015).
2.2 Influência do desenho dos instrumentos nas propriedades mecânicas


Os instrumentos endodônticos eram fabricados de forma empírica, sem seguir uma regra ou um critério de produção. No século XVII Pierre Fauchard utilizou cordas de piano e mais tarde no século XIX, Edwin Mayard e Robert Arthur utilizaram molas de relógio de corda para confecção de instrumentos endodônticos. Em 1958 Ingle & Levine sugeriram normas de padronização para a fabricação de instrumentos endodônticos, que foi aceita pela Associação Americana de Endodontia em 1962 (LOPES et al., 2004). 

O desenho (ou geometria) do instrumento e suas dimensões afetam diretamente a estrutura dentária, modificando a anatomia radicular interna durante o preparo químico-mecânico. Os componentes do desenho do instrumento são: diâmetros, comprimentos, forma da secção reta transversal, conicidade, etc.

Para que um novo instrumento seja comercializado, normalmente são feitos estudos de caracterização (VIEIRA et al., 2011), esses estudos servem como precursores de outros trabalhos que visam qualificar o comportamento mecânico de instrumentos de liga de NiTi com geometrias semelhantes (JOHNSON et al., 2012; Lopes et al., 2011; LOPES et al., 2010; LOPES et al., 2013a; RODRIGUES et al., 2011). Os estudos morfométricos têm como finalidade verificar se os instrumentos atendem a recomendação da norma ANSI/ADA n°101, e se há compatibilidade dimensional entre instrumentos que serão estudados, para que não haja influência nos resultados por causa da sua geometria.
2.3 Os ensaios mecânicos empregados nos estudos dos instrumentos

2.3.1 Ensaio de flexão em 45°

A flexibilidade dos instrumentos pode ser avaliada através do ensaio mecânico de flexão em cantilever, ou em flexão em 45° (LOPES et al., 2013; RODRIGUES et al., 2011; VIEIRA et al., 2011) este ensaio deve seguir a norma n°101 da ANSI/ADA (2001). A flexibilidade de um instrumento endodôntico pode ser definida como a deformação elástica sofrida quando é aplicada uma força perpendicular na sua extremidade (SERENE et al., 1995). Ela está associada à composição química e ao tratamento termomecânico do instrumento, assim como o seu comprimento, geometria e secção transversal (AL-HADLAQ et al., 2010; GAO et al., 2010; TRIPI et al., 2006; TURPIN et al., 2000). A flexibilidade pode influenciar na capacidade do instrumento em modelar de maneira segura canais curvos. Alguns estudos mostram que instrumentos mais flexíveis produzem preparos mais centralizados (ESPOSITO & CUNNINGHAN, 1995; GERCI et al., 2010; SHORT et al., 1997).
2.3.2 Ensaio de Flexão Rotativa.


O ensaio de flexão rotativa é realizado em estudos, com a finalidade de estabelecer qual instrumento possui maior números de ciclos para a fratura.Ele simular, dentro das suas limitações, as condições de uso dos instrumentos endodônticos. Inúmeros trabalhos foram realizados com esta metodologia (MOREIRA, 2006; RODRIGUES, 2011; LOPES et al., 2013, VIEIRA, 2013), para investigar diversas hipóteses de ordem clínica. 

Muitas variações metodológicas podem ser realizadas utilizando este ensaio visando responder perguntas de importância clínica, como por exemplo: a influência da esterilização na vida em fadiga do NiTi (MOREIRA, 2006), o efeito da fadiga na flexibilidade do instrumento (VIEIRA, 2013), o efeito do acabamento superficial na vida em fadiga dos instrumentos (LOPES et al., 2010; LOPES et al., 2016).
Vários estudos têm demonstrado que a presença de sulcos na superfície dos instrumentos endodônticos pode diminuir o número de ciclos de fratura por fadiga (NCF) (CALLISTER et al., 2000), que correlaciona a profundidade dos sulcos nas superfícies dos instrumentos com o número de ciclos por fadiga (NCF) (LOPES et al., 2016). Porém, devido à grande quantidade de instrumentos e ligas lançadas no mercado, ainda existem muitas perguntas a serem respondidas utilizando esta metodologia.
2.4 Novas tecnologias de fabricação de diferentes ligas de NiTi


Existem quatro tipos de ligas de NiTi empregadas para fabricação dos instrumentos endodônticos. A de NiTi convencional (equiatômica), a M-wire, a liga na fase R e a liga de memória controlada. A fabricação dos instrumentos endodônticos com liga de NiTi, só é possível pelo processo de usinagem , devido sua superelasticidade (THOMPSOM, 2000). Isto foi verdade até 2008, quando a empresa SYBRON ENDO lançou no mercado o instrumento TF (Twisted File), onde a tecnologia, empregando a fase R, permitiu a fabricação de NiTi por torção.


Johnson et al. em 2008, testaram uma liga experimental com um tratamento térmico diferenciado denominada M-wire, e constataram que ela conferia aos  instrumentos um aumento de 400% na vida em fadiga em relação à liga de NiTi convencional. Os instrumentos Hyflex CM apresentam maior flexibilidade em relação ao NiTi convencional e, além disto, permitem deformação plástica a temperatura ambiente devido a sua liga de memória controlada (TESTARELI et al., 2011).  As diferentes ligas de NiTi empregadas nos instrumentos endodônticos vêm melhorando a vida em fadiga e a flexibilidade dos mesmos (JOHNSON et al., 2008; LOPES et al., 2011; LOPES et al., 2013).
2.5 A temperatura e a flexibilidade dos instrumentos de NiTi

O ensaio de flexão em 45º não tem característica destrutiva, e permite uma análise da influência das condições de uso como a fadiga cíclica (VIEIRA, 2013) e a ciclagem térmica (MOREIRA 2006) na flexibilidade dos instrumentos endodônticos. O estudo do efeito da temperatura nas propriedades mecânicas é de importância clínica, pois esta pode ser aumentada de acordo com o número de esterilizações (VIANA et al., 2006). O efeito da temperatura nas ligas M-wire, Fase R e Memória Controlada, são desconhecidos. 


Hoje em dia, muitos instrumentos fabricados com essas ligas de NiTi, são reutilizados. A autoclavagem desses instrumentos é fato, e essa ciclagem térmica acarreta ou não numa mudança na flexibilidade e consequentemente pode ter impacto na vida em fadiga do material (Zhao et al, 2015; Plotino et al, 2012; Lopes et al., 2013).
2.6 – Efeitos da autoclavagem nas propriedades mecânicas dos instrumentos de NiTi


O uso da autoclave na esterilização por ciclagem térmica pode modificar as propriedades mecânicas e o acabamento superficial dos instrumentos de NiTi. Com o aumento da temperatura e pressão aplicados no instrumento, a liga de NiTi é submetida à temperatura e/ou pressão distintas, ocorrendo assim modificações em sua estrutura cristalina, alterando também suas propriedades mecânicas. Através da modificação nessa estrutura cristalina e na organização espacial dos átomos da liga de NiTi, pode-se atribuir ao material certas propriedades, como o efeito memória de forma (EMF) e a superelasticidade (SE). (AL HADLAQ et al., 2010; PLOTINO et al., 2012; YE et al., 2012; PEREIRA et al., 2013).


O microscópio eletrônico de varredura é utilizado em alguns estudos com o intuito de analisar a superfície dos instrumentos e demostrar as modificações positivas ou negativas que o processo de esterilização pode causar nesses instrumentos. (ALEXANDROU et al., 2006; CABALLERO et al., 2015; HAMID et al., 2015). O acabamento superficial está diretamente relacionado à vida em fadiga dos instrumentos. (LOPES et al. 2010, LOPES et al 2016).


Vianna et al em 2006, avaliaram o efeito dos ciclos repetidos de esterilização nos instrumentos endodônticos rotatórios de NiTi, tanto em calor seco quanto e em autoclave, e suas consequências no comportamento mecânico e na resistência a fadiga. Foi constatado que não houve mudanças nas propriedades mecânicas dos mesmos após 5 ciclos de esterilização. Os procedimentos de esterilização além de serem seguros, aumentaram a resistência à fadiga dos instrumentos apesar de não ter sido encontrada diferença estatística (VIANNA et al., 2006). Outro trabalho demonstrou que os ciclos de autoclavagem não interferiram no desempenho dos instrumentos em torção e resistência à fadiga em 3 tipos de instrumentos rotatórios de NiTi (CASPER et al., 2011).


Repetidos ciclos de autoclavagem modificam a topografia e composição dos instrumentos de NiTi convencionais e revestidos com TiN (SPAGNUOLO et al., 2012). Um estudo com microscópio de força atômica indicou que múltiplos ciclos de autoclavagem aumentou a profundidade das irregularidades de superfície localizadas nos instrumentos rotatórios de NiTi (VALOIS et al., 2008). Outro estudo com MEV concluiu que houve um aumento na rugosidade da superfície dos instrumentos após a esterilização em autoclave mostrando uma relação direta com o numero de ciclos de autoclavagem. Quanto maior o número de ciclos de autoclavagem, maior a média de rugosidade superficial do instrumento. (HAMID et al., 2015).

Um estudo avaliando o efeito da esterilização em autoclave na resistência a fadiga cíclica em diferentes instrumentos antes e depois da esterilização por autoclavagem e chegaram à conclusão de que os instrumentos Hyflex CM, TF e K3XF, compostos por uma liga termicamente tratada, foram mais resistentes à falha por fadiga que os instrumentos RaCe e K3  (Zhao et al. em 2015). Nesse mesmo estudo, os autores chegaram à conclusão de que a esterilização em autoclave estendeu a vida de fadiga cíclica dos instrumentos Hyflex CM e K3XF. 


Utilizando-se das técnicas de microscopia eletrônica de varredura e da inferferometria, Lopes et al. em 2016 analisaram os instrumentos BioRace, polidos e não polidos, e concluíram que a rugosidade da superfície, da parte de trabalho dos instrumentos testados, afeta o número de ciclos para a fratura (NCF) dos mesmos. Quanto menor a profundidade da rugosidade, maior o NCF.

3. OBJETIVOS DO ESTUDO
3.1 Objetivo geral

Avaliar a influência da autoclavagem na flexibilidade e na vida em fadiga de instrumentos de NiTi acionados a motor fabricados nas ligas de NiTi convencional, Fase-R e Memória controlada (CM). 

3.2 Objetivos específicos:
· Comparar a geometria dos instrumentos estudados através da análise morfométrica.

· Comparar a superfície de acabamento dos instrumentos estudados através da microscopia eletrônica de varredura.

· Comparar a microdureza Vickers dos quatro tipos de ligas de NiTi como recebido, assim como a microdureza Vickers dos intermediários autoclavados 2 e 4 vezes.

· Comparar a força para flexionar os instrumentos até 45º dos quatro tipos de instrumentos como recebidos, assim como a força entre os recebidos e autoclavados 2 e 4 vezes.

· Comparar o número de ciclos para a fratura dos quatro tipos de instrumentos como recebidos, assim como o tempo entre os recebidos e autoclavados 2 e 4 vezes.
4. MATERIAL E MÉTODOS

4.1 Os instrumentos utilizados


Os instrumentos selecionados apresentaram diâmetro da ponta de 0,25 e conicidade de 0,06. A secção reta transversal dos instrumentos RaCe e Hyflex possuem geometria triangular, enquanto que os instrumentos K3 e K3XF apresentaram forma triangular modificada. 

Foram formados quatro grupos de 30 instrumentos com tipos diferentes de liga de NiTi (Grupo 1 - NiTi convencional, Grupo 2 – Memoria Controlada, Grupo 3 – NiTi Convencional e Grupo 4 – Fase-R).  Cada grupo foi subdividido em três subgrupos de acordo com o número de ciclos de esterilização (subgrupos A, B e C, representando os instrumentos como recebido, com 2, e 4 ciclos de esterilização respectivamente), o que resultou em um total de 120 instrumentos. 
Tab. 1 Distribuição dos instrumentos nos grupos e subgrupos do trabalho.

	Grupo (n=30)
	Tipo de Liga do instrumento
	Subgrupos (n=10)
	Numero de ciclos de esterilização

	1 (RaCe)
	NiTi convencional
	A
	0

	
	
	B
	2

	
	
	C
	4

	2 (Hyflex CM) 
	Memória Controlada
	

	
	
	A
	0

	
	
	B
	2

	
	
	C
	4

	3 (K3)
	NiTi convencional
	

	
	
	A
	0

	
	
	B
	2

	
	
	C
	4

	4 (K3XF)
	Fase-R
	

	
	
	A
	0

	
	
	B
	2

	
	
	C
	4


4.2 A esterilização dos instrumentos

A esterilização foi realizada em uma pressão entre 1,4 e 1,8 kgf cm2, com um intervalo de temperatura de 122–128ºC, totalizando um tempo total de 54 min. Dez minutos de aquecimento da câmara da autoclave, 21 minutos de esterilização e 33 minutos para secagem do material.
4.3 Avaliação Morfométrica


Para a avaliação morfométrica, os instrumentos foram analisados com uma lupa Opticam. Foram avaliados a base da ponta (Do), e os diâmetros D3 e D6 (a três e seis mm da ponta respectivamente), onde os dois últimos foram utilizados para obtenção da conicidade.  As medidas obtidas foram utilizadas para verificar se houve adequação à norma ANSI/ADA nº 101 (ANSI/ADA, 2001). A base da ponta foi avaliada com um aumento de 5x, e os diâmetros D3 e D6, para cálculo da conicidade, foram obtidos com aumento de 2x. A conicidade foi calculada de acordo com o item 6.3.3.2 da norma ANSI/ADA nº 101 adotando os diâmetros D3 e D6. Este item estabelece que a diferença de dois diâmetros seja dividida pela distância dos mesmos. As imagens foram analisadas através de software TSView 7.2.1.7.

4.4 Microscopia Eletrônica de Varredura


A microscopia eletrônica de varredura foi realizada utilizando um microscópio eletrônico de varredura JEOL JSM 5800 (JEOL, Tokyo, Japan). A inspeção como recebido foi realizada para verificar o acabamento final oriundo do processo de fabricação, e detectar possíveis defeitos existentes que poderiam interferir no resultado do ensaio de fadiga em flexão rotativa. Além deste aspecto, os instrumentos analisados tiveram superfície de acabamento, aresta lateral de corte e pontas avaliados. Após o ensaio de flexão rotativa a superfície de fratura avaliada para verificar o tipo de fratura (dúctil ou frágil), e se ocorreu alguma deformação plástica importante.
4.5 Ensaios de Flexão em 45º


Os ensaios de flexão em 45º foram realizados com uma máquina de ensaio universal EMIC DL200MF, utilizando uma célula de carga de 20 N. Os ensaios foram conduzidos com base na norma nº 101 da American Dental Association (ANSI/ADA, 2002), conforme já realizados em diversos estudos (Lopes et al. 2011; Rodrigues et al. 2011; Vieira 2011; Lopes et al., 2013; Vieira 2013). Uma morsa de aço projetada para o ensaio foi afixada 3mm da ponta, onde aplicou-se a força nos instrumentos, o ensaio foi realizado na velocidade de 15mm/min. Os cabos dos instrumentos foram mantidos à 45º afixados em outra morsa na base da máquina. Os resultados foram analisados pelo programa Tesc onde se registrou a força máxima para que os instrumentos atingissem o plano paralelo à base da máquina. Estes ensaios foram realizados nos instrumentos como recebidos e esterilizados.

4.6 Ensaios de Flexão Rotativa

O ensaio de flexão rotativa foi realizado com emprego de um dispositivo já utilizado em outros estudos (Moreira, 2006; Lopes et al. 2011; Rodrigues et al. 2011; Vieira 2011; Lopes et al., 2013; Vieira 2013), que simula as condições de uso clínico. Um canal simulado confeccionados em tubo de aço foi fixados na morsa do dispositivo, de modo a permitir a inserção do instrumento instalado no motor em um eixo coincidente com a direção da parte reta do canal. O canal foi confeccionado em um tubo metálico medindo 19 mm de comprimento, 1,4 mm de diâmetro e um ângulo de curvatura de 86º, com um raio de curvatura de 6 mm (medido na parte côncava interna da superfície do tubo), a parte curva do canal se situou entre um segmento de 7mm (cervical) e 3 mm (apical).
O tempo da vida em fadiga dos instrumentos foi determinado como o tempo máximo em rotação para ocorrer a fratura. Este tempo foi registrado, e com a velocidade ajustada no motor (300 rpm) calculou-se o número de ciclos para a fratura. Este ensaio foi realizado após o ensaio de flexão em 45º, por ser destrutivo. Ele foi realizado nos instrumentos como recebidos e esterilizados.

4.7 Ensaios de Microdureza Vickers

 
Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados para determinar a microdureza dos quatro tipos de ligas e verificar se a autoclavagem promove algum tratamento térmico na mesma. Os intermediários dos instrumentos como recebidos e esterilizados foram cortados após o ensaio de flexão rotativa e embutidos em resina epóxi para avaliação. Estes foram posicionados paralelamente ao plano de lixamento na base do corpo-de-prova, e lixados até seu núcleo. Foram utilizadas lixas Norton de granulação 200, 400, 600 e 1200 e alumina de granulação de 1 μm para o polimento. Para a realização do ensaio foi utilizado o microdurômetro Micromet 2003 Bueler, as indentações foram feitas com 100gf durante 15s e observadas com um aumento de 40x. Para cada subgrupo estudado foram realizadas 10 indentações.
4.8 A estatística realizada


O teste de Kolmogorov-Smirnov foi realizado em todos os subgrupos estudados para verificar se os mesmos seguem uma distribuição normal. Constatado isto, nos ensaios de flexão em 45º, flexão rotativa e microdureza Vickers foi realizado o teste ANOVA complementado por comparações múltiplas de Student-Newman-Kells (SNK).  O nível de significância (α) escolhido em todas as análises foi de 5%.

5. RESULTADOS

5.1 Avaliação Morfométrica 

Tab. 2 – Valores das médias dos instrumentos estudados e sua respectiva conicidade.
	Ø
	D0
	D1
	D2
	D3
	D4
	D5
	D6
	D7
	D8
	D9
	Conicidade

	RaCe
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Média
	0,27
	0,34
	0,41
	0,48
	0,54
	0,60
	0,66
	0,72
	0,78
	0,85
	0,06

	DP
	0,01
	0,01
	0,02
	0,02
	0,03
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02
	0,03
	0,01

	CV (%)
	0,03
	0,04
	0,05
	0,05
	0,05
	0,04
	0,04
	0,03
	0,03
	0,03
	0,12

	Hyflex
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	MÉDIA
	0,24
	0,29
	0,36
	0,42
	0,48
	0,54
	0,60
	0,67
	0,74
	0,79
	0,06

	DESVIO
	0,01
	0,02
	0,01
	0,01
	0,01
	0,01
	0,01
	0,02
	0,02
	0,02
	0,00

	CV (%)
	0,06
	0,06
	0,02
	0,02
	0,01
	0,01
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02
	0,05

	K3
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	MÉDIA
	0,27
	0,33
	0,39
	0,46
	0,52
	0,58
	0,64
	0,71
	0,77
	0,84
	0,06

	DESVIO
	0,01
	0,02
	0,01
	0,01
	0,01
	0,01
	0,01
	0,01
	0,01
	0,02
	0,00

	CV (%)
	0,05
	0,05
	0,03
	0,03
	0,02
	0,02
	0,01
	0,02
	0,02
	0,02
	0,06

	K3XF
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	MÉDIA
	0,25
	0,30
	0,37
	0,43
	0,49
	0,55
	0,61
	0,68
	0,74
	0,80
	0,06

	DESVIO
	0,01
	0,02
	0,01
	0,01
	0,01
	0,01
	0,01
	0,02
	0,01
	0,01
	0,00

	CV (%)
	0,03
	0,05
	0,02
	0,03
	0,03
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02



Todos os instrumentos testados atenderam a recomendação da norma ANSI/ADA 101 que estabelece no item 4.2 que: “A tolerância permitida para os diâmetros identificados deve ser 50 % maior ou menor que a diferença entre o próximo diâmetro maior ou menor dos tamanhos disponibilizados pelo fabricante”. Sendo assim: os instrumentos estudados podem ter seu diâmetro entre 0,225 e 0,275. Além disto, todas as conicidades apresentaram valores compatíveis com os valores nominais fornecidos pelo fabricante.
5.2 Microscopia Eletrônica de Varredura
[image: image1.png]



Fig.1 – Geometria da ponta, parte média da parte ativa e interseção com o intermediário (D16) dos instrumentos RaCe (A), Hyflex CM (B), K3 (C) e K3XF (D). Micrografias obtidas com aumento de 150X.
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Fig.2 – Superfície de acabamento dos instrumentos RaCe (A), Hyflex CM (B), K3 (C) e K3XF (D). Micrografias obtidas com magnificação de 500X.

Os instrumentos apresentaram superfícies de acabamento distintas. Os instrumentos RaCe apresentaram o melhor acabamento superficial, seguido dos instrumentos Hyflex, K3 e K3XF. Os instrumentos Hyflex apresentaram sulcos oriundos do processo de usinagem visíveis no aumento de 500x, assim como os instrumentos K3 e K3XF, porém de profundidade menor.

As ranhuras de usinagem dos instrumentos K3 e K3XF possuem qualitativamente as mesmas características, porém os instrumentos K3XF apresentam um agravante, ele possui crateras no seu acabamento. Assim como os instrumentos TF, os instrumentos K3XF são fabricados com a liga de NiTi na Fase-R, e os instrumentos fabricados com esta tecnologia apresentam estas crateras.
5.3 Ensaio de Flexão em 45º

Tab.3 – Valores da força no ensaio de flexão em 45o para os instrumentos como recebidos e esterilizados. As letras sobrescritas iguais indicam que não houve diferença estatisticamente significante entre os grupos.

	Força (gf)
	Recebido
	2 autoclavagens
	4 autoclavagens

	RaCe
	453 + 18,30A
	495 + 17,87A
	508 + 13,11A

	Hyflex CM
	215 + 13,2B
	231 + 18,11B
	233 + 17,12E

	K3
	629,26 + 31,45C
	685 + 17,99C
	680 + 33,46C

	K3XF
	428 + 15,48D
	473 + 17,30D
	478 + 11,90D



O teste de normalidade de Kolmogorov-Smirnov foi realizado em todos os subgrupos dos ensaios de flexão em 45º. Foi constatado que todos os grupos estudados apresentaram distribuição normal.


Os valores de força dos grupos de instrumentos, na condição de recebidos pelos fabricantes, foram submetidos à análise de variância (ANOVA) com nível de significância ajustado em 5%. Onde foi encontrado p<0,05 (p=0,001). O teste foi complementado pelo teste de comparações múltiplas de Student-Newman-Kells com nível de significância em 5%. 


A comparação dos valores de força dos subgrupos de cada instrumento (como recebido, esterilizado 2 e 4 vezes) foi realizada com ao teste de análise de variância (ANOVA) com nível de significância e ajustado em 5%. Para todos os instrumentos foi encontrado p<0,05 (RaCe p=0,06; Hyflex p=0,004; K3 p=0,0545; K3XF p=0,095), o que indica que pelo menos um grupo difere dos demais. Então realizou-se o teste de Student-Newman-kells com nível de significância em 5% para verificar estas diferenças.
5.4 Ensaio de Flexão Rotativa

Tab.4– Numero de ciclos para fratura para os ensaios de fadiga. As letras sobrescritas iguais indicam que não houve diferença estatisticamente significante entre os grupos.
	NCF
	Recebido
	2 autoclavagens
	4 autoclavagens

	RaCe
	132 + 11,5A
	122 +17,5A
	99 + 14,7E

	Hyflex CM
	714 + 47,1B
	821 + 63,99F
	830 + 64,67F

	K3
	207 + 17,8C
	322 + 15.11G
	311 + 16,73G

	K3XF
	291 + 31.5D
	473 + 21,39H
	306 + 78,05H



Os dados te tempo e NCF foram submetidos ao teste de Kormolgorov-Smirnov onde constatou-se a normalidade dos dados.

O tempo para fratura e o NCF dos grupos de instrumentos, na condição de recebidos pelos fabricantes, foram submetidos à análise de variância (ANOVA) com nível de significância ajustado em 5%. Onde foi encontrado p<0,05 (p=0,001). O teste foi complementado pelo teste de comparações múltiplas de Student-Newman-Kells com nível de significância em 5%.

A comparação do tempo e NCF dos subgrupos de cada instrumento (como recebido, esterilizado 2 e 4 vezes) foi realizada com ao teste de análise de variância (ANOVA) com nível de significância e ajustado em 5%. Para todos os instrumentos foi encontrado p<0,05 (RaCe p=0,001; Hyflex p=0,001; K3 p=0,001; K3XF p=0,006), o que indica que pelo menos um grupo difere dos demais. Então os dados foram submetidos ao teste de Student-Newman-kells com nível de significância em 5% para verificar estas diferenças.
5.5 Ensaio de Microdureza Vickers
Tab. 5 - Resultados da microdureza Vickes dos instrumentos ensaiados. As letras sobrescritas iguais indicam que não houve diferença estatisticamente significante entre os grupos

	μHV
	Recebido
	2 autoclavagens
	4 autoclavagens

	RaCe
	348,6 + 23,92A
	332 + 21,73A
	351,7 + 22,45A

	Hyflex CM
	345 + 15,42A
	350 + 17,21A
	351,3 + 15,67A

	K3
	362 + 27,32A
	357 + 24,12A
	360,34 + 25,51A 

	K3XF
	272,4 + 31,6B
	281,3 + 32,21B
	280,72 + 31,84B



Os resultados de microdureza dos subgrupos estudados foram submetidos ao teste de Kolmogorov-Smirnov onde foi constatada a normalidade dos dados.


Os valores de microdureza dos instrumentos antes e após a autoclavagem foram submetidos à ANOVA com nível de significância em 5%, onde não houve diferença estatística entre os grupos (RaCe p=0,133, Hyflex CM p=0,658, K3 p=0,907, e K3XF p=0,785). A mesma análise foi feita para comparar as diferentes ligas estudadas e apenas o instrumento K3XF apresentou diferença em relação aos demais (p<0,05).
6. DISCUSSÃO


O conselho da ADA (1988, 1996) (Council on Dental Therapeutics, Council on Dental Practice) estabeleceu que a esterilização empregando o calor é o melhor método para os instrumentos e instrumentais odontológicos. A esterilização dos instrumentos endodônticos é uma prática comum na rotina clínica e seu efeito sobre os instrumentos de NiTi necessita ser investigado. A esterilização dos instrumentos endodônticos com calor é o método mais apropriado para extensiva destruição de bactérias com o mínimo de danos ao instrumento (KOEHLER & HEFFERREN, 1962). A autoclavagem é o melhor método de esterilização com o menor efeito corrosivo (STACH et al., 1994).


A esterilização dos instrumentos deve ser realizada em todos os instrumentos de NiTi antes da utilização, exceto para os já esterilizados de fábrica. Com a exceção dos Hyflex CM, todos os instrumentos estudados necessitam de esterilização prévia antes da sua utilização. Muitos clínicos preferem ter sua sequência de instrumentos previamente organizada e alguns instrumentos dessa sequência podem não ser utilizados, os mesmos são submetidos a múltiplas esterilizações podendo sofrer modificações microestruturais (ZHAO et al., 2015). As repetições de ciclos de esterilização podem modificar a superfície dos instrumentos de NiTi (ALEXANDROU et al., 2006; VALOIS et al., 2008; SPAGNUOLO et al., 2012) o que corrobora com os achados deste trabalho (Tab. 3 e 4).


A norma ANSI/ADA não estabelece no item 4.6.2 (efeitos da esterilização por calor) quantos ciclos devem ser realizados nos instrumentos para investigar o efeito do calor nas propriedades mecânicas. Por isso não existe um consenso entre os estudos. Estudos apontam 10 (Schafer, 2002); 0, 1, 6 e 11 (Alexandrou et al, 2006); 1, 2, 3 e 7 (Casper et al., 2011); 10 (Plotino et al., 2012); 5 (Viana et al. 2006); 0, 1, 5  (Bulem et al., 2013) e 10 (Zhao et al. 2015) cilos de autoclavagens. Este estudo adotou 0, 2 e 4 ciclos de esterilização devido a moior proximidade com a realidade clínica.


O estudo morfométrico dos instrumentos permitiu constatar que todos os grupos estudados atendem a recomendação da norma ANSI/ADA número 101. Os valores de D0 e as conicidades mostram que os instrumentos possuem boa precisão de fabricação, pois instrumentos com diâmetros pequenos podem apresentar dificuldades durante o processo de usinagem (Tab. 2). Outro fator que influencia na flexibilidade e na vida em fadiga dos instrumentos é a secção reta transversal, por isso foram selecionados pares de grupos de instrumentos com mesmos diâmetros e secções.


Um fator importante na vida em fadiga de um instrumento é o acabamento superficial (Vieira, 2013; Lopes et al. 2010; Lopes et al. 1016). A microscopia eletrônica de varredura revelou que os fabricantes promovem acabamentos superficiais diferentes. As imagens obtidas permitiram qualificar os acabamentos de melhor para pior na seguinte ordem: RaCe, Hyflex CM, K3 e K3XF. Os instrumentos RaCe apresentaram o melhor acabamento superficial devido seu eletropolimento (Rodigues et al, 2011; Lopes 2013; Vieira, 2013). Os instrumentos K3 apresentaram muitas marcas de usinagem enquanto que os K3XF exibiram inúmeras crateras no seu acabamento (Fig. 2). Estas crateras estão relacionadas com o maior teor de Níquel na liga, que formam precipitados incoerentes de 2ª fase (Vieira, 2013). Todos os instrumentos apresentaram fratura do tipo dúctil, corroborando com outros trabalhos (Lopes et al. 2010, Lopes et al. 2011; Rodrigues et al. 2011; Lopes et al. 1013; Moreira 2006; Vieira 2013).


Os instrumentos não autoclavados apresentaram diferenças no ensaio de flexão em 45º (p<0,05). Isto ocorreu devido aos diferentes desenhos e ligas empregadas pelos fabricantes. Onde a ordem decrescente de flexibilidade foi a seguinte: Hyflex CM > K3XF > RaCe > K3. Comparando instrumentos de mesma geometria e diferentes ligas, os instrumentos Hyflex apresentaram uma força para flexão 52,5% menor que a RaCe e a K3XF 32% menor que a K3, demonstrando que as ligas na fase R e de Memória Controlada apresentam maior flexibilidade que as ligas convencionais (p<0,05).


As ligas de NiTi na fase martensita permitem deformação plástica (Thompson, 2000; Otsuka & Ren 2005). Entre instrumentos estudados o único que permitiu deformação plástica foi o Hyflex CM, demonstrando que sua microestrutura é predominantemente de martensita. Isto explica sua maior flexibilidade em relação aos instrumentos RaCe, uma vez que a martensita possui menor módulo de elasticidade em relação à fase parente austenita (Thompson, 2000; Otsuka & Ren 2005).


Os instrumentos K3 e K3XF apresentam a mesma secção reta transversal e a principal diferença reside na tecnologia de fabricação que emprega a Fase-R. Das estruturas cristalinas possíveis na liga de NiTi, a Fase-R é a que possui o menor módulo de elasticidade (Otsuka & Ren 2005). Isto explica porque os instrumentos K3XF apresentaram maior flexibilidade em relação aos K3 fabricados na liga de NiTi convencional. Isto esta de acordo com achados de outros trabalhos que fizeram comparações destes instrumentos (Plotino et al., 2012; Lopes et al. 2013; Zhao et al., 2015).


Os ciclos de autoclavagens não modificaram a flexibilidade dos instrumentos, somente o instrumento Hyflex CM apresentou diferença após 4 ciclos de autoclavagem (p<0,05). Isto pode ter ocorrido devido à reversão de martensita para austenita proporcionada pelos ciclos térmicos. Porém pôde-se observar efeito da esterilização aumentando a vida em fadiga dos instrumentos (p<0,05) com exceção dos instrumentos RaCe que apresentaram uma piora após 4 autoclavagens.


A ordem decrescente de resistência a fadiga em relação ao instrumentos se deu por: Hyflex CM > K3XF > K3 > RaCe. A flexibilidade é um fator importante para a vida em fadiga dos instrumentos (Lopes et al. 2010, Lopes et al. 2011; Rodrigues et al. 2011; Lopes et al. 1013; Moreira 2006; Vieira 2013). Quanto maior a flexibilidade, menores são os níveis de tensão no interior do canal simulado (Vieira, 2013; Lopes et al., 2013b; De-Deus et al.,1014). Comparando os instrumentos de mesma geometria e ligas diferentes, os instrumentos K3XF possuem uma vida 28,86% maior que os K3, e os Hyflex 81,5% maior que a RaCe. Outros estudos obtiveram resultados similares utilizando os mesmos instrumentos (Zhao et al, 2015; Plotino et al, 2012; Lopes et al., 2013).


Estudos demonstram que após a esterilização o NCF dos instrumentos de NiTi convencionais pode aumentar (Viana et al., 2016) ou não sofrer influência (Plotino et al. 2012). As duas situações ocorreram neste estudo, onde os instrumentos RaCe não apresentaram modificações no NCF com a esterilização e os K3 apresentaram um aumento na vida em fadiga. Isto pode ser explicado pelos diferentes tratamentos termomecânicos realizados pelos fabricantes. Diversos estudos apontam o aumento do NCF nos instrumentos que empregam a Fase-R (Viana et al. 2006; Plotino et al., 2012; Zhao et al, 2015) como ocorreu neste estudo. O aumento da vida em fadiga dos instrumentos CM também é encontrado na literatura (Zhao et al., 2015).


O estudo da vida em fadiga dos instrumentos de NiTi é complexa pois depende de diversas variáveis como: método de fabricação (Rodrigues et al. 2011) tratamento térmico (Silva et al. 2016), dureza (Lopes et al 2015), geometria, flexibilidade, acabamento superficial (Vieira, 2013; Lopes et al. 2010; Lopes et al. 1016). Uma variável pode se sobrepor a outras ganhando importância na influência da fadiga. O efeito da flexibilidade proporcionada pela liga em que o instrumento foi fabricado se sobrepôs a influência do acabamento superficial na vida em fadiga. Isto pôde ser observado na comparação dos instrumentos K3XF e K3, e Hyflex CM e RaCe. Os K3XF e Hyflex CM apresentaram um pior acabamento, porém maior flexibilidade, o que proporcionou um maior NCF (p < 0,05).


Os instrumentos RaCe apresentaram  redução no NCF após 4 ciclos de esterilização isto pode ter ocorrido pela modificação da superfície de acabamento pelo processo de autoclavagem (“pits” de corrosão), uma vez que a flexibilidade do mesmo não sofreu modificações.


A pesar das propriedades mecânicas dos instrumentos apresentarem modificações, a microdureza Vickers não apresentou diferença estatisticamente significante entre os instrumentos RaCe, Hyflex e K3. Os resultados de microdureza obtidos estão numericamente de acordo com outros estudos que investigaram ligas de NiTi convencional e M-wire (Elnaghy & Elsaka, 2014; Lopes et al. 2015). Nenhum estudo foi encontrado investigando a microdureza Vickers dos instrumentos na Fase-R.


O processamento do material para microdureza Vickers em materiais sensíveis à temperatura e tensão pode modificar sua microestrutura. O ato de lixar a liga de NiTi pode gerar martensita por transformação martensítica induzida por tensão (TMIT) e/ou por temperatura (Thompson, 2000, Otsuka & Ren 2005). Ainda assim, mesmo com este possível viés, a detecção de uma menor dureza na liga do instrumento K3XF (Fase-R) foi possível gerando diferença estatisticamente significante deste grupo em relação aos outros (p<0,05). Um trabalho envolvendo a liga M-wire e um novo tratamento termomecânico para promover a liga blue também foi capaz de detectar diferenças entre as ligas (De-Deus et al., 2017). 


Os ciclos de autoclavagem não influenciaram na microdureza Vickers das ligas dos instrumentos (p>0,05). A menor microdureza Vickers está relacionada a uma melhor flexibilidade e consequentemente a um maior NCF para os instrumentos, podendo compensar o acabamento superficial ruim. 
7. CONCLUSÃO

· Quanto às dimensões analisadas, os instrumentos atenderam a recomendação da norma ANSI/ADA 101.

· A microscopia eletrônica de varredura revelou diferentes defeitos de acabamento nos instrumentos estudados. Os instrumentos apresentaram a seguinte ordem do melhor para o pior acabamento: RaCe, Hyflex CM, K3 e K3XF.
· A microdureza Vickers dos instrumentos apresentou a seguinte ordem K3XF < K3 = RaCe = Hyflex (p<0,05). A esterilização não influenciou na microdureza dos instrumentos testados (p > 0,05).
· A ordem de flexibilidade dos instrumentos foi a seguinte: Hyflex CM > K3XF > RaCe > K3 (p < 0,05). A esterilização não influenciou na flexibilidade dos instrumentos RaCe, K3 e K3XF (p > 0,05), porém aumentou a flexibilidade dos instrumentos Hyflex CM após 4 ciclos de autoclavagem (p < 0,05).

· A resistência à fratura por fadiga de deu na seguinte ordem: Hyflex CM > K3XF > K3 > RaCe (p < 0,05). A esterilização melhorou a vida em fadiga dos instrumentos K3, K3XF e Hyflex (p < 0,05), e piorou a vida dos instrumentos RaCe para quatro ciclos de esterilização (p<0,05).
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